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(54) Verfahren zur Aufarbeitung von Mesityloxid aufweisenden Stoffstromen 



(57) Es wird ein Verfahren zur Aufarbeitung von Me- 
sityloxid aufweisenden Stoffstromen beansprucht. Ins- 
besondere wird ein Verfahren zur Gewinnung von Ace- 
ton aus Mesityloxid, welches im Prozess der Herstel- 
lung von Aceton und Phenol aus Cumol nach dem Hock 
Verfahren anfallt, beansprucht. Auf Grund der Pro- 
zessfuhrung beim Hock Verfahren wandelt sich Aceton 
teilweise zu Diacetonalkohol und weiter zu Mesityloxid 
urn. Das Mesityloxid liegt in den verschiedenen beim 
Phenolprozess anfallenden Fraktionen oder Phasen al- 
lerdings nur in relativ geringen Konzentrationen vor, so 
dass eine Aufarbeitung und Weiterverarbeitung des Me- 
sityloxid wirtschaftlich nicht sinnvoll ist. Oblicherweise 
werden die Mesityloxid und weitere weniger wertvolle 
Nebenprodukte enthaltenden Stoffstrome unter Nut- 
zung der entstehenden Warmeenergie verbrannt. 

Mit Hilfe der vorliegenden Erfindung ist es moglich 
zumindest einen Teil des Mesityloxids durch Anlage- 
rung von Wasser wieder in Aceton zu uberfuhren. Das 
so hergestellte Rohaceton kann relativ einfach auf dem 
Fachmann bekannte Weise von den Mesityloxid und 
Nebenprodukte aufweisenden Stoffstromen abgetrennt 
werden und im Gesamtprozess der Phenolherstellung 
der dort stattfindenden Aceton aufarbeitung zugefuhrt 
werden. 
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B schreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah- 
ren zur Aufarbeitung von Mesityloxid aufweisenden 
Stoffstromen. 

[0002] Im besonderen betrifft die vorliegende Erfin- 
dung ein Verfahren zur Gewinnung von Aceton aus Me- 
sityloxid enthaltenden Stoffstromen, die im Prozess der 
saurekatalysierten Spaltung von Cumolhydroperoxid 
anfallen, durch saure oder alkalische Spaltung von Me- 
sityloxid. 

[0003] Im Prozess zur Gewinnung von Phenol und 
Aceton ausgehend von Cumol nach dem klassischen 
Hock-Verfahren, der von grolier wirtschaftlicher Bedeu- 
tung ist, fallen bei der saurekatalysierten Spaltung von 
Cumolhydroperoxid grofte Mengen Aceton an. Haufig 
wird das Aceton durch Behandlung mit alkalischen Rea- 
genzien von unerwunschten Nebenprodukten befreit. 
Unter diesen sauren bzw. alkalischen Reaktionsbedin- 
gungen kommt es zu einer Reaktion des Acetons mit 
sich selbst, und es bildet sich in einer ersten Stufe Dia- 
cetonalkohol, der unter Wasserabgabe Mesityloxid bil- 
den kann Oder auch wieder in Aceton zerfallen kann. 
[0004] Bei der Phenolherstellung durch saurekataly- 
sierte Spaltung von Cumolhydroperoxid entstehen im 
Prozess neben Phenol und Aceton weitere Neben pro- 
dukte und/oder Verunreinigungen, wie z.B. cc-Methylsty- 
rol, Cumol und weitere Verbindungen, die in der Spalt- 
produktphase vorhanden sind. Diese mussen von dem 
Phenol und dem Aceton abgetrennt werden. Ublicher- 
weise erfolgt dies durch Extraktion und/oder Destinati- 
on. Bei der destillativen Aufarbeitung der Spaltprodukt- 
phase fallen neben Fraktionen, die hauptsachlich Phe- 
nol oder uberwiegend Aceton enthalten, auch Fraktio- 
nen an, die unter anderem Mesityloxid aufweisen. Diese 
Fraktionen werden ublicherweise wiederum destillativ 
aufgearbeitet und man erhalt Fraktionen, die zum Teil 
mehr als 50 Gew.-% Mesityloxid aufweisen. Eine Nut- 
zung dieser Fraktionen war bislang wirtschaftlich nicht 
sinnvoll, weshalb diese Fraktionen ublicherweise unter 
Nutzung der Warmeenergie im gesamten Phenolpro- 
zess verbrannt wurden. 

[0005] Durch das anfallende Mesityloxid kommt es zu 
Ausbeuteverlusten an Aceton, die die Wirtschaftlichkeit 
der Herstellung von Phenol und Aceton nach dem Hock- 
Verfahren beeintrachtigen. 

[0006] Eine Nutzung des Mesityloxids zur Herstellung 
von Wertstoffen, wie z.B. Methyl isobutylketon, ist mit 
Stoffstromen, die neben Mesityloxid weitere Verbindun- 
gen aufweisen, nicht sinnvoll moglich. 
[0007] Es stellte sich damit die Aufgabe, ein Verfah- 
ren zur Aufarbeitung von Mesityloxid enthaltenden 
Stoffstromen bereitzustellen. 

[0008] Oberraschenderweise wurde gefunden, dass 
durch Nutzung der Ruckreaktion zur Bildungsreaktion 
von Mesityloxid aus Aceton, das Aceton als Wertstoff 
wirtschaftlich sinnvoll aus Mesityloxid, welches in Mesi- 
tyloxid aufweisenden Stoffstromen vorliegt, zuruckge- 



wonnen werden kann und somit die Ausbeuteverluste 
an Aceton, welche durch die Bildung von Mesityloxid 
aus Aceton auftreten, im Gesamtprozess der Phenol- 
herstellung verringert werden kann. 

5 [0009] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist 
deshalb ein Verfahren zur Aufarbeitung von Mesityloxid 
aufweisenden Phasen, welches dadurch gekennzeich- 
net ist, dass zumindest ein Teil des Mesityloxids durch 
Anlagerung von Wasser in einem sauren oder basi- 

10 schen Medium oder durch Reaktion mit Wasser an ei- 
nem sauren Katalysator in Aceton gespalten wird. 
[0010] Ebenfalls Gegenstand der vorliegenden Erfin- 
dung ist deshalb ein Verfahren zur Herstellung von Phe- 
nol und Aceton aus Cumol nach dem Hock'schen Ver- 

15 fahren, bei welchem durch Oxidation von Cumol Cumol- 
hydroperoxid hergestellt wird und durch anschlieftende 
saurekatalysierte Spaltung von Cumolhydroperoxid ei- 
ne Spaltproduktphase erhalten wird, welches dadurch 
gekennzeichnet ist, dass in Mesityloxid aufweisenden 

20 Phasen, die bei der destillativen Aufbereitung der Spalt- 
produktphase anfallen, durch Anlagerung von Wasser 
an Mesityloxid in einem sauren oder basischen Medium 
oder durch Anlagerung von Wasser an Mesityloxid an 
einem sauren Katalysator zumindest ein Teil des Mesi- 

25 tyloxids in Aceton umgewandelt wird.. 

[0011] Mit Hilfe des erfindungsgemaden Verfahrens 
lassen sich Mesityloxid aufweisende Stoffstrome, die 
nicht als Ausgangsprodukt fur die Herstellung von Fol- 
geprodukten, wie z.B. Methylisobutylketon, geeignet 

30 sind, aufarbeiten. Erfindungsgemali kann zumindest 
ein Teil des Mesityloxids durch Reaktion mit Wasser in 
Aceton umgewandelt werden, welches relativ einfach, 
z.B. durch Destination, vom Reaktionsgemisch abge- 
trennt werden kann und somit einer Weiterverarbeitung 

35 bzw. -verwendung zur Verfugung gestellt werden kann. 
[0012] Ein weitere Vorteil des erfindungsgemaften 
Verfahrens besteht darin, dass die Wirtschaftlichkeit 
des Prozesses der Herstellung von Phenol nach dem 
Hock- Verfahren wesentlich erhdht werden kann. Durch 

40 Anwendung des erfindungsgemalien Verfahrens lasst 
sich die Menge des aus dem Prozess ausgeschleusten 
Mesityloxids verringern, so dass die Ausbeuteverluste 
an Aceton geringer ausfallen als bei herkdmmlichen 
Prozessen. 

45 [0013] Das erfindungsgemafte Verfahren bedient 
sich der Umkehr der bekannten Reaktion, bei welcher 
zwei Molekule Aceton unter sauren oder basischen Be- 
dingungen in einer Aldolreaktion zu Diacetonalkohol ab- 
reagieren. Dieser reagiert unter Wasserabspaltung wei- 

50 ter zu Mesityloxid. Zur Verringerung des Anteils an Me- 
sityloxid in Mesityloxid aufweisenden Stoffstromen wird 
die Reaktion erfindungsgemad umgekehrt. Zu diesem 
Zweck wird zu einem Mesityloxid aufweisenden 
Stoffstrom Wasser oder ein Wasser aufweisendes sau- 

55 res oder basisches Medium zugemischt, und dieses Re- 
aktionsgemisch wird in basischer oder saurer Umge- 
bung thermisch behandelt. Wird dem Mesityloxid auf- 
weisenden Stoffstrom nur Wasser zugemischt, so muss 
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die thermische Behandlung in Anwesenheit eines sau- 
ren Katalysators durchgefuhrt werden. Ein solcher Ka- 
talysator kann z.B. ein Zeolith Oder ein saures lonen- 
austauscherharz sein. 

[0014] Vorzugsweise wird dem Mesityloxid aufwei- 
senden Stoffstrom als saures Medium eine Mineralsau- 
. re oder eine organische Saure, wie z.B. Salz-, Schwe- 
fel-, oder Essigsaure, zugemischt. Ganz besonders be- 
vorzugt wird dem zu behandelnden Stoffstrom als sau-. 
res Medium verdunnte Schwefelsaure zugemischt. Als 
basische Medien konnen Alkalilaugen, wie z.B. Natron- 
lauge, Erdalkalilaugen oder auch organische Phasen, 
welche Verbindungen mit basischen Eigenschaften auf- 
weisen, wie z.B. Amine oder Phenolate, eingesetzt wer- 
den. Ganz besonders bevorzugt wird dem zu behan- 
delnden Stoffstrom eine 1 bis 10 %-ige, vorzugsweise 
eine ca. 4 %-ige, Natronlauge zugemischt. Vorzugswei- 
se wird dem Mesityloxid aufweisenden Stoffstrom so 
viel eines sauren oder basischen Mediums zugemischt, 
dass das Reaktionsgemisch aus Mesityloxid aufweisen- 
dem Stoffstrom und saurem oder basischem Medium 
von 5 bis 15 Volumen-%, bezogen auf das .Gesamtvo- 
lumen des Reaktionsgemisches, des sauren oder basi- 
schen Mediums aufweist. 

[0015] Das Reaktionsgemisch, welches sehr gut 
durchmischt sein sollte, wird zur thermischen Behand- 
lung auf eine Temperatur von 60 bis 95 °C, vorzugswei- 
se auf eine Temperatur von 80 bis 90 °C erhitzt. Beim 
Erhitzen reagiertdas in dem Reaktionsgemisch vorhan- 
dene Mesityloxid unter den sauren oder basischen Be- 
dingungen des eingesetzten Mediums oder am sauren 
Katalysator mit dem Wasser zu Diacetonalkohol, wel- 
ches in zwei Acetonmolekule zerfallt. Das Aceton kann 
auf bekannte Weise, z.B. durch Destination, aus dem 
Reaktionsgemisch entfernt werden. 
[0016] Das erfindungsgemalie Verfahren kann konti- 
nuierlich oder diskontinuierlich durchgefuhrt werden. 
Vorzugsweise wird das erfindungsgemalie Verfahren 
diskontinuierlich durchgefuhrt. Bei der Durchfuhrung 
des Verfahrens kann es vorteilhaft sein, Wasser, wel- 
ches bei der Reaktion verbraucht wurde, nachzudosie- 
ren. Ebenfalls kann es vorteilhaft sein, so viel des Me- 
sityloxid aufweisenden Stoffstroms zum Reaktionsge- 
misch zuzudosieren, dass das in Diacetonalkohol bzw. 
Aceton umgewandelte Mesityjoxid ersetzt wird. 
[0017] Das erfindungsgemafie Verfahren kann auf al- 
- le Mesityloxid aufweisenden Stoffstrome angewendet 
werden. Vorzugsweise werden Mesityloxid aufweisen- 
de Stoffstrome eingesetzt, die mehr als 20 Gew.-% Me- 
sityloxid, bevorzugt von 30 bis 90 Gew.-% Mesityloxid 
und ganz besonders bevorzugt von 50 bis 85 Gew.-% 
Mesityloxid aufweisen. Es kann vorteilhaft sein, das Me- 
sityloxid in Mesityloxid aufweisenden Stoffstromen z.B. 
durch Destination oder andere geeignete Maflnahmen 
anzureichern. 

[0018] Das erfindungsgemalie Verfahren wird im fol- 
genden beispielhaft anhand der Aufarbeitung einer 
Spaltproduktphase, welche bei der Hock'schen Synthe- 



se, insbesondere bei der saurekatalysierten Spaltung 
von Cumolhydroperoxid, entsteht, beschrieben, ohne 
darauf beschrankt zu sein. 

[0019] Bei der in bekannter Weise durchgefuhrten 

5 Hock'schen Synthese wird aus Cumol und Sauerstoff 
Cumolhydroperoxid hergestellt. Dieses wird in einer 
Spaltreaktion saurekatalysiert in Phenol und Aceton 
aufgespalten. Bei dieser Spaltreaktion finden jedoch 
auch Nebenreaktionen, die zu Nebenprodukten fuhren, 

10 statt, so dass in der Spaltproduktphase neben Phenol 
und Aceton weitere Verbindungen sowie der verwende- 
te Katalysator vorhanden sind. 
[0020] Oblicherweise erfolgt die Aufarbeitung des or- 
ganischen Teils dieser Spaltproduktphasen dadurch, 

15 dass die verschiedenen Inhaltsstoffe dieser Phase de- 
stillativ und/oder durch Extraktion getrennt werden. Die 
destillative Trennung erfolgt Oblicherweise in mehreren 
hintereinander geschalteten Destillationskolonnen. Auf 
Grund ahnlicher Siedetemperaturen oder durch chemi- 

20 sche Attraktionskrafte enthalten die bei diesen Destilla- 
tionen erhaltenen Fraktionen oder Strome haufig nicht 
nur eine chemische Verbindung sondern mehrere. Die- 
se Fraktionen oder Strome werden haufig weitere n Auf- 
arbeitungsschritten zugefuhrt, welche im wesentlichen 

25 wieder aus Destillationsschritten bestehen. 

[0021] Erfindungsgemali werden Stoffstrome, wie z. 
B. Fraktionen oder Strome, die Mesityloxid aufweisen 
und die aus der direkten Aufarbeitung der Spaltprodukt- 
phase, insbesondere aus der Aufarbeitung des Ace- 

30 tons, aber auch aus Seitenstromen oder Fraktionen, die 
bei der Aufarbeitung bzw. Ruckgewinnung der Neben- 
produkte anfallen, stammen konnen, vereinigt und de- 
stillativ wiederum so aufbereitet, dass eine Fraktion 
oder ein Strom erhalten wird, der/die zumindest 20 

35 Gew.-%, vorzugsweise von 30 bis 90 Gew.-%, beson- 
ders bevorzugt von 50 bis 85 Gew.-% Mesityloxid ent- 
halt. Diese Aufarbeitung kann kontinuierlich oder dis- 
kontinuierlich, vorzugsweise kontinuierlich erfolgen. 
[0022] Die so erhaltenen Fraktionen oder Strome, 

40 aber auch andere Phasen, welche zumindest 20 Gew.- 
%, vorzugsweise von 30 bis 90 Gew.-%, besonders be- 
vorzugt von 50 bis 85 Gew.-% Mesityloxid aufweisen, 
werden erfindungsgemaB mit Wasser in einem sauren 
oder basischen Medium oder an einem sauren Kataly- 

45 sator durch thermische Behandlung zur Reaktion ge- 
bracht. Dabei iagert sich Wasser an das Mesityloxid an 
und es entsteht Diacetonalkohol. Dieser Diacetonalko- 
hol spaltet sich in zwei Molekule Aceton auf, so dass 
pro Mol umgesetzten Mesityloxids zwei Mol Aceton ge- 

so bildet werden. Vorzugsweise fmdet die thermische Be- 
handlung und die Reaktion, bei einer Temperatur von 
80 bis 90 °C und einem Druck von 800 bis 1100 mbar 
statt. 

[0023] Die sauren oder basischen Medien konnen z. 
55 B. Sauren oder Basen, oder Sauren oder Basen enthal- 
tende Lbsungen sein. Vorzugsweise werden als Sauren 
anorganische Mineralsauren, wie z.B. Salz- oder 
Schwefelsaure oder wasserlosliche organische Sauren, 
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wie z.B. Essigsaure, eingesetzt. Ganz besonders be- 
vorzugt wird als saures Medium verdunnte Schwefel- 
saure eingesetzt. Als Basen konnen organische oder 
anorganische Basen, wie z.B. organische Amine, Am- 
moniak oder Alkali- Oder Erdalkalilaugen eingesetzt 
werden. Ganz besonders bevorzugt wird als basisches 
Medium Natronlauge, vorzugsweise eine 1 bis 10 %-ige 
Natronlauge und besonders bevorzugt eine 4 %-ige Na- 
tronlauge eingesetzt. Vorzugsweise weisen die sauren 
Medien einen pH-Wert von 1 bis 3 auf. Die basischen 
Medien weisen vorzugsweise einen pH-Wert von 8 bis 
10 auf. Das fur die Reaktion benotigte Wasser kann aus 
den sauren oder basischen Medien stammen oder extra 
zum Reaktionsgemisch hinzugegeben werden. Als sau- 
re Katalysatoren konnen z.B. Zeolithe oder saure lonen- 
tauscher eingesetzt werden. Werden solche Katalysa- 
toren fur die Reaktion verwendet, muss pro Mol Mesity- 
loxid, welches gespalten werden soil, zumindest ein Mol 
Wasser dem Reaktionsgemisch zugegeben werden. 
Vorzugsweise wird die Reaktion bei der Verwendung 
von Katalysatoren mit einem Oberschuss.an Wasser 
durchgefuhrt. 

[0024] Erfindungsgemafi werden die sauren oder ba- 
sischen Medien in innigen Kontakt mit dem zu behan- 
delnden Mesityloxid aufweisenden Stoffstrom gebracht. 
Da dieser Stoffstrom neben Mesityloxid haufig weitere 
organische Verbindungen enthalt, welche ebenfalls 
schlecht oder gar nicht wasserloslich sind, muss zum 
Herstellen des innigen Kontaktes dieses Stoffstroms mit 
dem sauren oder basischen Medium fur eine gute 
Durchmischung gesorgt werden. Diese kann auf allge- 
mein bekannte Weise erfolgen. Vorzugsweise erfolgt 
das Durchmischen mit Hilfe von Pumpen, Ruhrern oder 
beim Thermosyphonumlauf in einem Verdampfer. 
[0025] Das aus durchmischtem, zu behandelnden, 
Mesityloxid aufweisenden Stoffstrom und saurem oder 
basischem Medium bestehende Reaktionsgemisch 
wird vorzugsweise wahrend des Durchmischens oder 
nach dem Durchmischen, vorzugsweise wahrend des 
Durchmischens, erhitzt bzw. thermisch behandelt. Das 
Durchmischen und Erhitzen kann in einer oder mehre- 
ren Apparaturen erfolgen. Vorzugsweise erfolgt das 
Durchmischen und Erhitzen des Gemisches in einer Ap- 
paratus Die Apparaturen konnen z.B. Reaktoren, Reak- 
tionskolonnen, Destillationskolonnen, Mischbehalter 
oder ahnliches sein. Vorzugsweise wird als Apparatur 
eine Destinations- oder Reaktionskolonne, besonders 
bevorzugt eine Destillationsblase, verwendet. In dieser 
Apparatur findet die Reaktion, bei welcher Wasser an 
Mesityloxid angelagert wird und das Mesityloxid in zwei 
Aceton gespalten wird, bei einer Temperatur von 80 bis 
90 °C und bei einem Druck von 800 bis 1 1 00 mbar start. 
[0026] Da bei der Reaktion Wasser verbraucht wird, 
ist es vorteilhaft, wenn Wasser in die Apparatur, in wel- 
cher die Reaktion stattfindet, wie z.B. in dem Reaktions- 
behalter oder der Reaktions- bzw. Destillationskolonne 
oder -blase, nachdosiert wird. Es wird vorzugsweise so 
viel Wasser nachdosiert, dass die Laugenkonzentration 



im Gemisch etwa 4 % betragt. Vorzugsweise wird au- 
Rerdem so viel Mesityloxid aufweisender Stoffstrom 
oder Fraktion zum Gemisch nachdosiert, dass das zu 
Aceton umgesetzte Mesityloxid ersetzt wird. 

5 [0027] Das bei der Reaktion aus Mesityloxid entstan- 
dene Aceton kann von den ubrigen Komponenten des 
Gemisches auf verschiedenste dem Fachmann be- 
kannten Weisen abgetrennt werden. Vorzugsweise wird 
das Aceton destillativ von dem Gemisch getrennt. Das 

10 Reaktionsgemisch kann entweder in eine Destillations- 
kolonne eingebracht und destillativ getrennt werden 
oder die Reaktion selbst kann in einer Destinations- bzw. 
Reaktionskolonne oder -blase durchgefuhrt werden, so 
dass wahrend der Reaktion entstehendes Aceton vom 

15 restlichen Reaktionsgemisch abdestilliert werden kann. 
[0028] In alien Fallen wird das Aceton, vorzugsweise 
am Kopf der Reaktions- oder Destillationskolonne oder 
-blase, gasformig abgenommen. Es kann vorteilhaft 
sein, einen Teil des abgenommenen Acetons zu kon- 

20 densieren und als Rucklauf in die Kolonne zuruckzu- 
speisen. Auf diese Weise lasst sich vermeiden, dass 
grofiere Mengen an unerwunschten Komponenten mit 
dem Aceton aus der Kolonne ausgeschleust werden. 
Das so gewonnene Rohaceton kann einer weiteren Auf- 

25 arbeitung zugefuhrt werden. Vorzugsweise wird das er- 
findungsgemaR erhaltene Rohaceton mit den Aceton- 
stromen, die bei der Aufarbeitung der Spaltproduktpha- 
se anfallen, vereinigt. Diese vereinigten Acetonphasen 
werden dann gemeinsam aufgearbeitet. 

30 [0029] Das im Sumpf der Destillationsblase bzw. -ko- 
lonne vorltegende Gemisch, welches nicht umgesetztes 
Mesityloxid, Cumol und weitere Produkte und/oder Ne- 
benprodukte aus dem Prozess der Phenolherstellung 
enthalten kann wird einer Aufarbeitung oder Verbren- 

35 nung zugefuhrt. Vorzugsweise erfolgt die Aufarbeitung 
dadurch, dass das aus dem Sumpf der Destillationsko- 
lonne bzw. -blase ausgeschleuste Gemisch auf bekann- 
te Weise in eine organische und eine wassrige Phase 
getrennt werden. Die wassrige Phase, welche in der 

40 Hauptsache das bei der Reaktion eingesetzte basische 
oder saure Medium aufweist, kann in den Prozess der 
Aufarbeitung von Mesityloxid aufweisenden Stoffstro- 
men zuruckgefuhrt werden. Die organische Phase, wel- 
che Mesityloxid, Cumol und organische Produkte, Ne- 

45 benprodukte oder Edukte aus dem Prozess der Phenol- 
herstellung aufweisen kann, wird je nach Zusammen- 
setzung entweder einer thermischen Verwertung zuge- 
fuhrt oder in den Prozess der Aufarbeitung der Spalt- 
produktphase zuruckgefuhrt, urn evtl. noch vorhande- 

50 nes Cumol zuriickgewinnen zu konnen. 

[0030] Die Umsetzung der Mesityloxid aufweisenden 
Phase mit Wasser in einem sauren oder organischen 
Medium und die anschlieftende destillative Aufarbei- 
tung kann diskontinuierlich oder kontinuierlich, vorzugs- 

55 weise diskontinuierlich erfolgen. 

[0031] Die Reaktion der Umsetzung von Mesityloxid 
mit Wasser und die anschlieliende destillative Aufarbei- 
tung konnen in unterschiedlichen Apparaturen nachein- 
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ander durchgefuhrt werden, z.B. in einem Reaktionsbe- 
halter und in iner separaten Destillationsapparatur 
Oder in einer einzigen Apparatur durchgefuhrt werden. 
Vorzugsweise wird die Reaktion der Umsetzung des 
Mesityloxids mit Wasser und die anschliefiende destil- 
lative Aufarbeitung in einer einzigen Apparatur, vor- 
zugsweise in einer Destillationskolonne oder -blase 
durchgefuhrt. 

[0032] In einer besonderen Ausfuhrungsart des erfin- 
dungsgemafien Verfahrens werden nicht saure oder ba- 
sische Medien sondern saure Katalysatoren bei der 
Durchfuhrung der Reaktion verwendet. Als saure Kata- 
lysatoren eignen sich z.B. saure lonenaustauscherhar- 
ze oder Zeolithe bzw. Schichtsilikate, insbesondere 
Schichtsilikate bzw. Zeolithe in der H-Form. Bei dieser 
Ausfuhrungsart des erfindungsgemaflen Verfahren wird 
Wasser und der zu behandelnde, Mesityloxid aufwei- 
sende Stoffstrom gemischt, erhitzt und mit dem Kataly- 
sator in Kontakt gebracht. Wiederum muss fur eine aus- 
reichende Durchmischung des Wassers mit dem zu be- 
handelnden, Mesityloxid aufweisenden Stoffstrom ge- 
sorgt werden. Dies kann ebenfajls auf allgemein be- 
kannte Weise, z.B. wie oben beschrieben, erfolgen. Die 
Reaktion und die anschlieliende destillative Aufarbei- 
tung konnen wiederum in einer einzigen Apparatur, wie 
z.B. einer Destillationsblase, durchgefuhrt werden. 
[0033] Je nach Temperaturstabiiitat des eingesetzten 
Katalysators kann es auch vorteilhaft sein, die Reaktion 
und die anschlieliende destillative Aufarbeitung in zwei 
unterschiedlichen Behaltern durchzufuhren. Das gut 
durchmischte Reaktionsgemisch aus Wasser und zu 
behandelnder, Mesityloxid aufweisender Phase wird in 
diesem Fall auf eine Temperatur von 60 bis 80 °C ge- 
bracht und in eine Apparatur, z.B. einen lonentauscher, 
- der mit einem sauren lonenaustauscherharz als Kataly- 
sator, wie z.B. Levatit SPC 108, gefullt ist, gefahren. Das 
in der Apparatur bzw. dem lonenaustauscher behandel- 
te Reaktionsgemisch wird anschlieliend in eine Destil- 
lationskolonne gefahren, in welcher, wie oben beschrie- 
ben, das entstandene Aceton vom Rest des Reaktions- 
gemisches destillatjv abgetrennt wird. Es kann vorteil- 
haft sein, einen Teil des im lonenaustauscher behandel- 
ten Gemisches und/oder einen Teil des im Sumpf der 
Destillationskolonne angefallenen Restes des Reakti- 
onsgemisches wieder in den lonenaustauscher zuruck- 
zufuhren. Als Katalysator aufweisende Apparatur kann 
nicht nur ein lonenaustauscher verwendet werden, son- 
dern es konnen auch z.B. Fest- oder FlieSbettreaktoren 
oder ahnliche Apparaturen eingesetzt werden. 
[0034] Auch diese Ausfuhrungsart des erfindungsge- 
mafien Verfahrens kann kontinuierlich oder diskontinu- 
ierlich durchgefuhrt werden. Vorzugsweise wird diese 
Ausfuhrungsart des erfindungsgemalien Verfahrens 
diskontinuierlich durchgefuhrt. 
[0035] In Figur 1 ist beispielhaft eine Ausfuhrungsart 
des erfindungsgemafien Verfahrens dargestellt, ohne 
dass das Verfahren auf diese beschrankt ist. 
[0036] Die zu behandelnde, Mesityloxid enthaltende 
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Phase wird uber Leitung a in die Destillationskolonne D 
gefahren. Ober Leitung b kann Laug oder Saure der 
zu behandelnden Phase beigemischt werden. Ober Lei- 
tung c kann Wasser zu der zu behandelnden Phase zu- 

5 gemischt werden. Das Gemisch aus zu behandelnder 
Phase, Lauge oder Saure und Wasser wird in Kolonne 
D erhitzt. Das bei der Reaktion des Mesityloxids mit 
Wasser entstehende Aceton wird uber Kopf dampffor- 
mig abdestilliert, wobei es entweder direkt uber Leitung 

10 e einer weiteren Aufarbeitung zugefuhrt wird oder zu- 
mindest teilweise uber den Warmetauscher W, in wel- 
chem das Aceton kondensiert wird, und Leitung r in die 
Destillationskolonne zuruckgefuhrt wird. Die nicht sie- 
denden Inhaltsstoffe, wie z.B. nicht umgesetztes Mesi- 

15 tyloxid, aber auch weitere in der zu behandelnden Pha- 
se enthaltenen Nebenprodukte oder Verunreinigungen 
aus der Phenolherstellung bzw. Acetonaufarbeitung, 
wie z.B. Cumol sowie die Lauge, die Saure und oder 
das Wasser reichern sich im Sumpf der Kolonne an. Aus 

20 dem Sumpf der Kolonne wird dieses Gemisch mit Hilfe 
der Pumpe P uber Leitung k und den Warmetauscher 
W1 in die Destillationskolonne wieder eingespeist. Ein 
Teil des am Sumpf abgenommenen Gemisches kann 
uber Leitung v nach Phasentrennung einer weiteren 

25 Aufarbeitung oder der thermischen Verwertung zuge- 
fuhrt werden. 

[0037] Das erfindungsgemafte Verfahren wird durch 
das folgende Beispiel naher erlautert, ohne darauf be- 
schrankt zu sein. 

30 

Beispiel 1: 

[0038] In eine Destillationsblase wurden 78,8 t einer 
Ketonefraktion, die 51 % Mesityloxid aufwies, und so 

35 viel einer 4 %-igen Natronlauge eingebracht, dass ein 
Gemisch entstand, welches ca. 10 Vol.-% Natronlauge 
aufwies. Durch Mischen in einer Pumpe wurden die 
Komponenten in innigen Kontakt miteinander gebracht 
und das Gemisch wurde auf eine Temperatur von 85 °C 

40 erhitzt. Das erhaltene Aceton wurde uber den Kopf der 
Destillationsblase abdestilliert, wobei ein Teil des abde- 
stillierten Acetons als Rucklauf in die Destillationsblase 
wieder eingespeist wurde. 

* [0039] Da wahrend der Reaktion Wasser verbraucht 
45 wurde, wurde laufend 0,5 t/h Wasser nachdosiert, so 
dass die Laugenkonzentration bei einem Wert von etwa 
4 % gehalten wurde. Gleichzeitig wurde 2,5 t/h Ketone- 
fraktion nachdosiert, so dass das umgesetzte Mesitylo- 
xid ersetzt wurde. 
50 [0040] Die Auswertung dieses Versuches zeigte, 
dass von den in den 78,8 1 Ketonefraktion vorhandenen 
, 51 % Mesityloxid ca. 75 % zu Aceton umgesetzt wurden, 
was einer Acetonmenge von 39,5 t entspricht. Dieser 
Versuch zeigte, dass mit dem erfindungsgema&en Ver- 
55 fahren die Menge an Ketonfraktion, welche nurzur ther- 
mischen Nutzung verwendet werden kann, wesentlich 
verringert werden kann. 
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Patentanspruche 

1 . Verfahreri zur Aufarbeitung von Mesityloxid aufwei- 
senden Stoffstromen, 

dadurch gekennzeichnet, 
dass zumindest ein Teil des Mesityloxids durch An- 
lagerung von Wasser in einem sauren oder basi- 
schen Medium oder durch Reaktion mit Wasser an 
einem sauren Katalysator in Aceton gespalten wird. 

2. Verfahren zur Herstellung von Phenol und Aceton 
aus Cumol nach dem Hock'schen Verfahren, bei 
welchem durch Oxidation von Cumol Cumolhydro- 
peroxid hergestellt wird und durch anschlieftende 
saurekatalysierte Spaltung von Cumolhydroper- 
oxid eine Spaltproduktphase erhalten wird, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass in Mesityloxid aufweisenden Stoffstromen, die 
bei der destillativen Aufbereitung der Spaltprodukt- 
phase anfallen, durch Anlagerung von Wasser an 
Mesityloxid in einem sauren oder basischen Medi- 
um oder durch Anlagerung von Wasser an Mesity- 
loxid an einem sauren Katajysator zumindest ein 
Teil des Mesityloxids in Aceton umgewandelt wird. 

3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Mesityloxid aufweisenden Stoffstrome zur 
Anreicherung des Mesityloxids destillativ behandelt 
werden. 

4. Verfahren nach zumindest einem der Anspriiche 1 
bis 3, 

dadurch gekennzeichnet, 
dass die Mesityloxid aufweisenden Stoffstrome zu- 
mindest 20 Gew.-% Mesityloxid aufweisen. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Mesityloxid aufweisenden Stoffstrome von 
50 bis 85 Gew.-% Mesityloxid aufweisen. 

6. Verfahren nach zumindest einem der Anspriiche 1 
bis 5, 

dadurch gekennzeichnet, 

dass dem Mesityloxid aufweisenden Stoffstrom ein 

basisches oder saures Medium hinzugefugt wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass als saures Medium eine Mineralsaure oder ei- 
ne organische Saure verwendet wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass als basisches Medium eine Alkaiilauge oder 
eine organische Phase, die Phenolate oder Amine 
aufweist, verwendet wird. 



9. Verfahren nach Anspruch 6, 
dadurch gekennzeichn t, 

dass als basisches Medium eine 1 bis 10 %-ige Na- 
tron lauge verwendet wird. 

5 

10. Verfahren nach zumindest einem der Anspriiche 1 
bis 9, 

dadurch gekennzeichnet, 
dass das Reaktionsgemisch aus Mesityloxid auf- 
10 weisendem Stoffstrom und saurem oder basischem 
Medium von 5 bis 15 Volumen-%, bezogen auf das 
Gesamtvolumen des Reaktionsgemisches, des 
sauren oder basischen Mediums aufweist. 

15 11. Verfahren nach Anspruch 10, 
dadurch gekennzeichnet, 
dass das Reaktionsgemisch aus Mesityloxid auf- 
weisendem Stoffstrom und saurem oder basischem 
Medium 10 Volumen-%, bezogen auf das Gesamt- 

20 volumen des Reaktionsgemisches, des sauren 
oder basischen Mediums aufweist. 

12. Verfahren nach zumindest einem der Anspriiche 1 
bis 5, 

25 dadurch gekennzeichnet, 

dass der Mesityloxid aufweisende Stoffstrom mit 
Wasser vermischt wird und dieses Reaktionsge- 
misch in Anwesenheit eines sauren Katalysators 
thermisch behandelt wird. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass als Katalysator ein Zeolith oder ein saures lo- 
nenaustauscherharz verwendet wird. 

35 

14. Verfahren nach zumindest einem der Anspriiche 1 
bis 13, 

dadurch gekennzeichnet, 
dass das Reaktionsgemisch bei einer Temperatur 
40 von 60 bis 95 °C thermisch behandelt wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass das Reaktionsgemisch bei einer Temperatur 
45 von 80 bis 90 °C thermisch behandelt wird. 

16. Verfahren nach zumindest einem der Anspriiche 1 
bis 15, 

dadurch gekennzeichnet, 
so dass das bei der thermischen Behandlung des Re- 
aktionsgemisches entstehende Aceton destillativ 
aus dem Reaktionsgemisch entfernt wird. 

17. Verfahren nach zumindest einem der Anspriiche 1 
55 bis 16, 

dadurch gekennzeichnet, 
dass die Reaktion, bei welcher Wasser an das Me- 
sityloxid angelagert wird und dieses in Aceton ge- 
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spalten" wird, und das destillative Entfernen des 
Acetons in einer oder mehreren Apparaturen statt- 
findet. 

18. Verfahren nach zumindest einem der Anspruche 1 5 
bis 17, 

dadurch gekennzeichnet, 
dass die Reaktion, bei welcher Wasser an das Me- 
sityloxid angelagert und dieses in Aceton gespalten 
wird, und das destillative Entfernen des Acetons in 10 
einer Destillationsblase stattfindet. 

19. Verfahren nach zumindest einem der Anspruche 1 
bis 17. 

dadurch gekennzeichnet, is 
dass die Reaktion, bei welcher Wasser an das Me- 
sityloxid angelagert und dieses in Aceton gespalten 
wird, in einem Reaktor oder einem lonentauscher 
stattfindet, und dass das destillative Entfernen des 
Acetons in einer Destillationskolonne stattfindet. 20 

20. Verfahren nach zumindest einem der Anspruche 1 
bis 19, 

dadurch gekennzeichnet, 

dass in die Apparatur, in welcher die Reaktion, bei 25 
welcher Wasser an das Mesityloxid angelagert wird 
und dieses in Aceton gespalten wird, stattfindet, zu- 
mindest jeweils so viel Wasser und Mesityloxid, in 
Form von Mesityloxid aufweisender Phase nachdo- 
siert werden, wie Wasser und Mesityloxid durch die 30 
Reaktion aus dem Reaktionsgemisch entfernt wer- 
den. 
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